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dusting 

parameters (measured with a Cassella dust meter): maximum at most 5.0 
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dust number (maximum plus value after 30 seconds) at most 10.0 wt.%; 
settling 

time to 5% dust at most 5 seconds; settling time to 2% dust at most 
50 seconds. 

DETAILED DESCRIPTION - An INDEPENDENT CLAIM is also included for the 
production 
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(54) railungskieselsAuregranulate 

(57) Failungskieselsaur^ranulate mit den S\sniy 
kennzahlen: 



Slaubmaximunn ^ 5.0 Gew.-% 

Staubzahl ^ 10,0 Gew.-% 

Ab6inlaahlbi8 5% ^Ssek. 

Absinkzahlbis2% ^SOsek. 

werden hergestellt. indem man eine Fdllungsldeselsau- 
resuspension auf einen pH-Wert von 2 bis 3.9 einstellt 
und spruhtrocknet. Sie wefden zur Adsorption von f lus- 
sigen Wirkstoffen. wie zum Beispiel CbollnchtoridlOsijng 
und Vitamin E. venwendei 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft Fdilungskieselsauregranulate. ein Verfehren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung. 
[0002] Es ist bekannt, FSIIungskieselsduregranulate mit Hilfe eines Dusenzerstaii)ers Oder eines Zerstdubers fur 
5 zwei Stoffe herzustellen, indem man dabei eine Fdllungskieselsduresijspension mit einem pH-Wert von mindestene 4 
und einem Feststoffgehatt uber 18 Qew.-% einsetzt (EP-B 0 018 866). 

[0003] Die bekannten Fdilungskieselsauregranulate, die als Verstarkerfullstoff fur Elastomere vorgesehen sind. 
haben den Nachteil, daB sie einen hohen Abrieb und dadurch bedingt einen unenwunscht hohen Staubanteil aufwei- 
sen. Sie sind aus diesem Grunde fur andere Anwendungen, bei denen auf Staubfreiheit Wert gelegt wird. nicht beson- 
10 ders gut geeignet sind. 

[0004] Weitertiin sind die bekannten Fdliungskieselsduregranaulate nicht als Trdgerkieselsdure fur CholinchloridiO- 
sung geeignet, wenn Wirkstoftadsoit)ate mit einem Gehalt an Wirkstoff von ^ 50 Gew.-% hergestellt werden sollen. 
[0005] Es besteht somit die Aufgabe, Fdilungskieselsauregranulate mit einem niedr^en Staubgetialt sowie guter Auf- 
nahmekapazitat fur CholinctiloridlOsung herzustellen. 
75 [0006] Gegenstand der Erfindung sind Fdilungskieselsauregranulate. wetehe durch die Iblgende Slaubkennzahlen 
gekennzeichnet sind: 

Staubmaximum s 5.0 Gew.-% 
Staubzahl ^ 1 0.0 Gew.-% 

20 Absinkzahl bis 5 % ^5 sek. 
Absinkzahl bis 2 % ^50 sek. 

[0007] Die erfindungsgemdBen Fdllungskieselsauregraniriate kfinnen hergestellt werden. indem man eine Failungs- 
kieselsauresuspension auf einen pH-Wert von 2 bis 3.9 einstellt und spruhtrocknet. Die Spruhtrocknung kann mitteis 
25 einer Einstoff-DOse In einem DQsenturm oder mitteis der FSD-Technologie durchgefQhrt werden. Die Failungskiesel- 
sauresuspension kann einen Feststoffgehatt von 17 bis 19,5 Gew.-% aulweisen. 

[0008] Die erf indungsgemaBen Fdilungskieselsauregranulate kOnnen zur Adsorption von flQssigen Wirkstoffen, ins- 
t>esondere von VRaminen, wie zum Beispiel Vitamin-E-Acetaten, sowie zur Adsorption von CholinchloridlOsung elnge- 
setztwerdea 

30 

ProduktA 

[0009] In einer Ausfuhrungsfomn der Erfindung kOnnen die Failungskieselsauregranulate durch die Iblgenden Slaub- 
kennzahlen gekennzeichnet sein: 

35 

Staut>maximum ^ 1 .0 Gew.-% 
Staubzahl ^ 2.0 Gew.-% 

Absinkzahl bis 5% ^1.0 sek. 
Absinkzahl bis 2% ^2.0sek. 

40 

[0010] Diese Failungskieselsauregranulate kOnnen weitertiin durch die folgenden physikalischK;hemischen Kennda- 
ten g^(ennzek:hnet sein: 



45 



Stairpfdichte 




263- 


278 


BET-Oberfiache 


m2/g 


199- 


203 


CTAB-Oberfiache 


v^lQ 


178- 


180 


DBP-Zahl 


g^OOg 


220- 


320 


Mitttere Teik:hengrOBe dso 


|im 


314- 


480 


pH-Wert 




4.9 


-5.2 
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[0011] Die erfindungsgemaSen Failungskieselsduregranulate kOnnen zusatzlich cfie fblgende physikalisch-chemi- 
schen Kenndaten aufweisen: 
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Leitfdhigkeit: 200 bis 1 .200 fiS 

Feuchte: 3bis8% 
Alpine-Siebr0ckstand(63|mi): ^100% 

5 REM(= Rasterelektronenmikroskop)-Aufnahmen gemdB FIgur 1 

[0012] Die erfindungsgemaBen Fdllungskieselsauregranulate kfinnen hergestellt werden, indem man zuerst auf 
bekanntem Wege gemdB DE-A 1 4 67 01 9 die Failungskieselsdure ausfftOt und f iltriert. Die Weiterverarbeitung des Ffli- 
lungskieselsdurefiiterkuchens zur IHerstellung der verspruhbaren Failungskieselsauresuspension kann gemdB DE-B 
24 47 613er1blgen. 

10 [001 3] In einer bevorzugten AusfQhrungsform kann dabei in der Fdllungskieselsauresiispenston ein pH-Wert von 2.0 
bis 3.9 eingestellt werden. 

[0O14] Diese FdOungskieselsdijresuspension kann mittels einer Einstoff-DQse in einem DQsenturm zu den 
erf indungsgemdBen Fdilungskieselsauregranulaten sprOhgetrocknet werden. 

[001 5] Die Einstoff -DQse sowie der DQsenturm sind bekannte Vorrichtungen zum Verspruhen von Feststoff enthai- 
IS tenden Suspensionen. Sie werden beschrieben in K. Masters, Spray Drying IHandbook. TTtiid EditkNi, Verlag George 
Godwin Limited. Ijondon / John Wiley and Sons, New York (1979). Seiten 208 bis 231 . 

[0O1 6] In einer weiteren AusfOhmngsform der Erf indung kann die Fdllungskieselsauresuspension zur Hersteilung der 
erffindungsgemaBen FdUirngskieselsauregranulate mittels der FSD-Technologie verspruht werden. 
[001 7] Die FSD-Trocknungs- bzw. Granulationstechnologie wuide im Jahre 1 980 von der Firma NIRO in Kbpenhagen 
20 entwickelL Bei diesem Verfahren bandelt es sk:h im Prinzip urn eine Kbmbination zwischen SprOhtnocknung und RieB- 
betttrocknung. 

[0018] Die in einem Gasbrenner erzeugte Trocknungslufft tritt zentral durch die Turmdecke ein und veriABt die Trok- 
kenkammer ebenfalls durch die Turmdecke in enen Zykkxi oder Entstaubungsfilter. Die SprOhtrocknungskammer 
besteht aus einer schwach konischen Decke. einem kurzen Zylinder und einem schlanken Kbnus mit integriertem sta- 

2S tiondrem FlieBbett am Konusboden. 

[0019] Das spruhzutrocknende Produkt wind in der Regel uber eine Oder mehrere Dmckdusen zerstdiiM und dabei 
im Gleichstrom zur Trocknungsluft abwdrts gefuhri Der Russigkeitszerstauber ist zentral im Deckenluftverteiler unter- 
gebracht. Die krdftige Fluidisierung im FlieBbett und die Rezirkulatk>n der durch die AUuft mrtgerissenen Feinpartikel 
in der Trockenkammer bewirken. daB die SprOhtrocknung in einer turbulenten Pulvenwdke stattfindel Glek;hzeitig wird 

30 der im Entstaubungsf Oter abgeschiedene Feineinteil pneumatisch unmitteibar in die Zerstdubungswolke der Druckduse 
zurOckgefOhn Die Erzielung der notwerxfigen Restfeuchte sowie die Partikelverteilung werden durch die Betriebsweise 
des Russigkeitszerstaubers sowie des integrierten RieBbettes bzw. weiterer nachgeschalteter VibrationsflieBb^e 
bestimmt Der Agglomerationsgrad, unddamitdie PartikelgrOBenverteilung. kann durch verschiedene Betriebsparame- 
ter in einem relativ weiten Berek:h beenifluBt werden. 

35 [0020] EnProduktdesesVerfahrensistinRgur5rTvtteisREM(=Rasterelektronennrtikro^^ 



[0021] In einer weiteren AusfQhrungsform der ErfinAing kOnnen die Fdllungskieselsauregranulate durch die folgen- 
40 den Staul>kBnnzahlen gekennzefohnet sein: 

Staubmaximum ^ 5,0 Gew.-% 

Staubzahl ^ 10.0 Gew.-% 

Absinkzahlbis5% sSsek. 

45 Ab6inkzahlbi8 2% ^SOsek. 



[0022] Diese Failmgskieselsauregranulate kOnnen werterhin durch die folgenden physikalisch^hemischen Kennda- 
ten gekennzeu^net sein: 

50 



Starrpfcfichte 


g/i 


204 


-208 


BET-Oberfiache 


m^/g 


423 


-430 


CTAB-Oberfiache 


m2/g 


337- 


340 


DBP-Zahl 


gAlOOg 


220 


320 
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(fortgeselzt) 



MiMere TeilchengrOBe 


(Jim 


332 - 400 


pH-Wert 




3,8-4.0 



5 

[0023] Die eif indungsgemaBen Fdllungsldeselsauregranulate kOnnen zusatzlich die fblgenden physikalisch-chemi- 
schen Kenndaten aufweisen: 

Leitfahigkeit: 200 bis 1 .200 

w Feuchte: 3 bis 8% 

Alplne-SiebrQckstand (63 |im): ^100% 

REM(s Rasterelektronenmikro6kDp)-Aufnahmen gemdB Figur 3 

[0024] Die erfindungsgemSBen FailungsKieselsduregranulate kOnnen hergesteilt werden. indem man zuerst auf 
IS bekanntem Wege gemaB DE-A 31 44 299 die Failungskieselsdure ausfailt und f iltrieri Die Werterverarbeitung des Fdl- 
lungskieselsaurerilterkuchens zur Herstellung der verspruhbaren Fdliungskieselsauresuspension kann gemdB DE-B 
2447613erlblgen. 

[0025] In einer bevorzuigten Ausfuhningslbrm der Erf indung kann dabei in der FdJlungskieselsduresuspension ein pH- 
Wert von 2.0 b^ 3,9 eingestelK werden. Diese Failungskieselsduresuspension kann mittels einer Enstoff-Duse in 
20 einem DQsenturm zu den erfindungsgemdBen Fflllungskieselsaijregranulaten sprOhgetrocknet werden. 

[0026] In einer weiteren Ausfuhrungsform der Erfindung kOnnen die Failungskieselsduregranulate durch die fblgen- 
25 den Staubkennzahlen gekennzelchnet sein: 

Staubmaximum ^ 5.0 Gew.-% 

StaubzaN ^ 10.0 Qew.-% 

Ab6jnkzahlbls5% ^5sek. 

30 Absinkzahlbis2% sSOsek. 



35 



[0027] Diese Fdllungskieselsaurecpanulate kOnnen weiterhin durch die fblgenden physasafisch-chenruschen Kennda- 
ten gekennzek;hnet setn: 



. Stampfgemchft 


g/i 


278-294 


BETOberfiache 




180-190 


CTA&Oberfiache 




168-171 


DBP-Zahl 


gAIOOg 


220 - 320 


Mittlere Teik;hengrOBe 6^ 




306-321 


pH-Wert 




4.0-4,1 



[0028] Die erfindungsgemaBen Failungskieselsaiiregranuiate kOnnen zusdtzlich die folgenden physikalisch-chenra- 
schen Kenndaten aufweisen: 

so Leitfahigkeit: 200 bis 1.200 ^8 

Feuchte: 3bis8Qew.-% 
Alpine-Siebr0ckstand(63|im): ^100% 

REM(= RasterelekironenrTiikroskop)-Aufhahnrien gemaB Figur 4 
ss [0029] Die erfindungsgemaB^ Failungskieselsauregranulate kOnnen hergesteilt werden, indem man zuerst auf 
bekanntem Wege gemaB DE-A 31 44 299 die Failungskieselsdure ausfailt und filtriert Die Weiten^erarbeitung des Fai- 
lungskieselsaurefitterkuchens zur Herstellung der versprOhbaren Failungskieselsauresuspenskxi kann gemaB DE-B 
2447 613er1blgen. 
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[0030] In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erf indung kann dabei in der Fdllungskieselsauresuspension ein pH- 
Wert von 2,0 bis 3,9 eingesteitt werden. Diese Fdllungskieselsauresuspension kann mittels einer Einstoff-DQse in 
einem Dusenturm zu den erf indungsgemdBen Faitungskieselsauregranulaten spruhgetrocknet werden. 
[0031] Die erfindungsgennaBen Fdllungskieselsduregranulate weisen vorteilhaftenveise gegenuber bekannten Fdl- 
lungskieseisduregranulaten einen deutlich niedrigeren Staubgehatt auf. Sie kdnnen daher besonders gut fur Zwecke. 
die eine niedrigere staubbeldstigung eribrdern, venwendet werden. Sie weisen ziisatzlich eine gute Adsorptionskapa- 
zitat fOr Wirkstoffe, wie zum Beispiel Cholinchkxidk)6ung, und Vrtamine. wie Vitamin-E-Acetat auf. 

Beispiei 1 

Herstellunff der Faiiungski eselsaureqranulate 
fProduktAl 

[0032] Die Herstellung der Failungskiesetsdure erfblgt gemdB DE-A 14 67 019. Beispiel 1. 
[0033] Es wird dabei wie folgt vorgegangen: 

[0034] In einem 80 1 fassenden Behaiter werden 1 1 ,5 1 Wasser von 80 ""C vorgelegt und bis zu einem pH-Wert von 10 
mrt einer verdOnnten Wassergl^Osung verselzi Dann werden bei 86 °C innerhalb von 100 Minuten gleichzeitig eine 
NatriumsilikatlOsung vom spezifischen Gewicht 1,063 und eine Schwefelsdureldsung mit 90 g H2SO4/I in die Vorlage 
eingespeist. Die Zulaufgeschwindigkeit der Sdure betrdgt etwa 1/3 bis 1/4 von derjenigen der AlkalisilikatlOsung. Es 
wird ein pH-Wert zwischen etwa 10 und 1 1.5 eingehaHen. Die Zugabe dauert etwa 100 Minuten. Die Viskositat steigt 
dabei von 2.2 Einheiten auf 1 1,5 Einheilen an. Danach fdllt sie auf 3.8 Einheiten ab. Die Zugabe der Sdure und des 
Wasserglases wird wahrend einer Zeit von etwa 100 Minuten unter Einhaltung des genannten pH-Bereicfies fdrlge- 
setzt Die FailOsung enttidtt etwa 50 g SiCVI. Sie wird sodann auf einen pH-Wert von 7 und anscfili eBend auf einen sol- 
Chen von 2.5 angesduert. 

[0035] Die erfiaftene Fdllungskieselsaure wird abfiltriert Der Failungskieselsaurefilterkuchen wird gewascfien und 
gemaB Beispiel 1 der DE-C 24 47 613 in eine Fdllungskieselsauresuspension uberfuhrt. Dabei wird wie folgt vorgegan- 
gen: 

[0036] 260 kg/min Failungskieselsauref ilterkuchen mit einern Wassergehalt von 82 % werden mittels der Doppel- 
schnecke bei 295 Upm durch den verengten Austrag zur ErfiOhung des Knet/Misch-Effektes gleichzeitig mit 0,6 l/min 
verdunnter, waBriger 30 %iger Schwefelsaure aus der Leitung in den 1.5 m^ fassenden Dissolvert>ehaiter eingetragen. 
Dabei wird die Kbnzentration an Saure so gehalten. daB die Fdllungskieselsauresuspension einen pH-Wert von 3 hat. 
Der Dissolvert)ehaher hat einen Durchmesser von 1 .2 m. eine HOhe von 1 .5 m und ist zylinderfOrmig angeordnet. Der 
Dissolver. der ein Doppelscheiben-Dissolver ist. hat einen Durchmesser der beiden Scheiben von 0.4 m und wnid durch 
den Elektromotor. welcher eine Leistung von 36.7 kw (50 PS) bringt. angetrieben. Die Umdrehungsgeschwindigkeit der 
beiden Scheiben betrdgt 21 mfsec (1000 Upm). Uber die Tauchsonden wird cfie FOIIhOhe zwischen 0.8 und 1.20 m 
gehalten, so daB sich pro Eintrag von 1 kg Failungskieselsaurelilterkuchen 1.5 kg Failungskieselsauresuspenskxi in 
dem Dissolverbehaiter befinden. Aus der Zone hOchster Turbulenz wird mittels des Siebkorbes die Fdllungskieselsau- 
resuspensk)n abgezogen. Ein Toil dieser Failungskieselsauresuspension wird uber die Leitung und de Pumpe wieder 
rezyMiert. um den Grit- und KnOtchenanteil weiter zu senken. 

[0037] Die Failungskieselsauresuspension weist einen pH-Wert von 3.2 auf. Der Feststoffgehalt t>etFagt 19,0 Gew.-%. 
[0038] Die Failungskieselsauresuspension wird anschlieBend sprQhgetrocknet. wobet eine Einstoff-DOse (DOsen- 
turm) verwerxJet wird. 

[0039] Die SprOhtrocknungsbedingungen sowie die physikalischchemisGhen Daten des erhaltenen Failungskiesel- 
sauregranulates sind in der Tabelle 1 aufgefOhrt 
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Tabelle 1 





A. Trocknungsbedingungen 


5 


Versuchsnummer 




3 


6 


7 


8 


9 




Produklbezeichnung 




Produkt A 


Produkt A 


Produkt A 


Produkt A 


Produkt A 




Dusendruck 


Ibarl 


8 


12 


12 


12 


12 


10 


ProzeBlufkmenge 


[kgAi] 


654 


654 


512 


509 


509 




Eintrittstemperatur 


m 


384 


394 


464 


428 


399 




Austrittstemperatur 




175 


171 


159 


159 


151 


IS 


Dichte Suspension 


[g/mO 


1.1 


1,1 


1.1 


1.1 


1.1 


Suspensjonstenperatur 




20 


20 


20 


20 


20 




Feststoffgehalt 


i%] 


19 


19 


19 


19 


19 




ViskDSitat 


[mPa*s] 


75 


75 


75 


75 


75 


20 


B. Physikafisch-chemische Egenschaften 




Produktfeuchte 


I%1 


61 


23 


23 


33 


43 




KomgrOBenverteilung 














25 


D[v,0.51 


^m] 


480 


314 


380 


349 


387 


D[v.0.9] 


frim] 


907 


467 


485 


478 


484 




D[v.0.1] 


ftwn] 


305 


209 


235 


232 


265 




Na-Oberfiache 


[m^/g] 


200 


201 


199 


203 


199 


30 


CTABOberfiache 


[m2/gl 


180 


178 


179 


180 


178 




pH-Wert 




5 


4,9 


5,1 


5,2 


5 




Leitfahigkeit 


&iS] 


600 


510 


630 


605 


580 


35 


Feuchte 


1%] 


4.1 


5,1 


4,2 


3,8 


4,2 




StanpfgeMricht 




278 


263 


263 


270 


278 




DBP-Aufnahme 


[g/lOOg] 


217 


250 


247 


241 


233 




Alpine SR > 500 \im 


[%] 


22,9 


0.3 


0,6 


0,5 


0,4 


40 


Alpine SR > 355 |im 


I%1 


69,7 




27,7 


31,5 


30 




Alpine SR > 250 irni 


1%] 


93,8 


74 


81,2 


81,2 


84,5 




Alpine SR>180^m 


I%1 


98 


92 


96 


93,8 


95,8 


AS 


Alpine SR > 63 )im 


I%1 


100 


99 


100 


100 


100 




Alpine SR>45|im 


t%l 


100 


100 


100 


100 


100 



Beispiel2 

so 

Herstellunqder Failunoskieselsaureqranulate 
(BBZduUm 

[0040] Die Herstellung der Fdllungskieselsdure erfolgt gemdS DE-A 31 44 299, Beispiel 5. Dat>ei wird wie fblgt vor- 
ss gegangen: 

[0041 ] In einem 75 nfi^-Holztx)ttk:h, der als Fdllbehditer cfient und der mit einem MIG-Balkenruhrwerk.und einer Ekato- 
Scherturt>ine ausgerOst^ ist, werden 60 Wasser mit einer Temperatur von 40 ""C vorgeiegt. In diese Vorlage fGeBen 
gleichzeitig mit einer Geschwindigkeit von 9.8 m?/h handeisublk;hes Wasserglas (SiO^ . 26.8 Gew.-% Na20 : 8.0 Qew.- 
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%. ModLd = 3.35) und konzentrierte Schwefelsdure (96 %ig) mit einer Geschwindigkeft von 0.98 m^/h ein. Dabei wird 
die Sdure Qber die Turbine zugesetzt die mit Fdliungsbeginn in Betrieb gesetzt wird. Wdhrend dieser Zugabe wird der 
pH-Wert der Fflllvorlage bei 6,0 gehalten. Nach der 13. Fdllminute - d.h., bei sich abzeichnendem Viskosiiaisanstieg - 
wird die Zugabe von Wasserglas und Sflure fOr die Dauer von 90 Mtnuten lang unteibrochen. Wdhrend dieser Unter- 

5 brechungsphase wird weiter mit der Ekatoturbine geschert. Ab der 103. Minute wird die Zugabe von Wasserglas unter 
Einhalten der obengenannten Zugabegeschwindigeiten und des pH-Wertes bis zur 146. Minute fortgesetzt. Der Pest- 
stoffgehatt der Fdilungssuspension liegt dann bei 46 g/l. Die Temperatur kann je nach duBeren Tenfiperaturt>edingun- 
gen einen Wert von 42 - 49 ""C angenommen haben. Der End-pH-Wert liegt bei 6,0. Insgesamt warden 9,1 
Wasserglas und 0.91 m? Schwefelsdure umgeselzL Die Suspension wird in einem ZWischenbehaiter vor dem Abpres- 

10 sen 17 Stunden lang gealtert. Im AnschluB an diese AKerungsphase wird die Suspension mittels 4 Rtterpressen ffl- 
triert Dabei betrdgt die Fullzeit bei einem Enddruck von 3.3 bar 1 Stunde. Nach einer sehr kurzen Waschzeit von nur 
1 .5 Stunden stellt sich ein Leitfdhigkeitswert des abflieBenden RItrats von 1050 \iS ein. nach 4 Stunden Waschzeit etn 
soichervon280^S. 

[0042] Der Feslstoffgehatt des erhaltenen RIterkuchens liegt bei 16.5 - 17 Gew.'%. 
75 [0043] Der gewaschene Fdllungskieselsduref ilterkuchen wird gemdS Beispiel 1 der DE-C 24 47 61 3 in eine Fflllungs- 
kieselsduresuspension ut>erfuhrt. Dabei wird wie folgt vorgegangen: 

[0044] 260 kg/min Fdllungskieselsaurelilterkuchen mit einem Wassergehalt von 82 % werden mittels der Doppei- 
schnecke bei 295 Upm durch den verengten Austrag zur Erhdhung des Knet/Misch-Effektes gleichzeitig mrt 0.6 l/min 
verdOnnter. wdBriger 30 %iger Schwefelsdure aus der Lertung in den 1 .5 m^ fassenden Dissoiveibehaiter eingetragen. 

20 Dabei wird die Konzentration an Sdure so gehalten. daB die Failungskieselsduresuspension einen pH-Wert von 3 hat. 
Der Dissolvert)ehaiter hat einen Durchmesser von 1 ^ m. eine HOhe von 1 .5 m und ist zylinderfflrmig angeordnet Der 
Dissolver, der ein Doppelscheiben-Dissolver ist. hat einen Durchmesser der beiden Scheiben von 0.4 m und wird durch 
den Elektromotor. welcher eine Leistung von 36.7 kw (50 PS) bringt. angetrieben. Die Umdrehungsgeschwindigkeit der 
beiden Scheiben betrdgt 21 mfsec (1000 Upm). Ober die Tauchsonden wird cfie FullhOhe zwischen 0.8 und 1.20 m 

25 gehalten, so daB sich pro Eintrag von 1 kg Fdllungskieselsdurefitterkuchen 1.5 kg Fdllungskieselsauresuspensbn in 
dem Dissolvert)ehdlter befinden. Aus der Zone hOchster Tuibulenz wird mittels des SiebkDrt)es die Fdllungskieselsau- 
resuspension abgezogen. Ein Teil dieser Fdllungskieselsduresuspension wird Qber die LeAung und cfie Pumpe wieder 
rezyMiert, um den Grit- und KnOtchenanteil weiter zu senken. 

[0045] Die Pdllungskieselsauresuspenskxi weist einen pH-Wert von 2.9 auf. Der Feslstoffgehalt betrdgt 17.5 Gew.-%. 
30 [0046] Die Pdllungskieselsauresuspension wird anschlieBend spruhgetrocknet. wobei eine Einstoff-Duse (Dusen- 
turm) venwendet wird. 

[0047] Die Spruhtrocknungsk>edingungen sowie die physikaGschchemischen Daten des erhaltenen Fdllungskiesel- 
sduregranulates sind in der Tabelle 2 aufgefuhrt 
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Tabelle2 



A. Trocknungsbedingungen 


Versuchsnummer 




17 


18 


Produktbezeichnung 




Produkt B 


Produkt B 


DDsendruck 


fbarl 


14 


14 


ProzeBluflmenge 


[kgAi] 


512 


519 


Eintrittstemperatur 




446 


407 


Austrittstemperatur 




160 


151 


Dichte Suspension 


[g/mO 


1.1 


1.1 


Suspensionstemperatur 




20 


20 


Feststoffgehah 




17.5 


17.5 


Viskosrtat 


[mPa*s) 


75 


75 


B. Physikalisch-chemische Eigenschaften 


Produktfeuchte 


[%1 


10 


39 


Kom^OBenverteilung 








D[v. o.q 


Dim] 


332 


400 


D[v, 0.9] 




467 


488 


D[v.0.11 


Qim] 


223 


261 


N2-Oberfiache 


[m^/g] 


430 


423 


CTA&Oberfiache 


[m?/gl 


340 


337 


pH-Wert 




4 


3,8 


Lertfflhigkert 


[|tS] 


680 


660 


Feuchte 


I%] 


4.5 


4.4 


Stampfgewicht 


m 


204 


208 


DBP-Aufnahme 


[g/ioog] 


297 


282 


Alpine SR > 500 \im 


[%] 


0.2 


0.5 


Alpine SR>356|ifn 


I%1 


17.6 


30.3 


Alpine SR > 250 


l%I 


78.4 


85 


Alpine SR >180(im 


l%] 


95.7 


97.4 


Alpine SR > 63 |ifn 


l%] 


100 


100 


Alpine SR>45|ifii 


1%1 


100 


100 



Belspiel3 

Herstettuna der FailunaskieselsaureQranulate 

[0048] Die Herstellung der Fdllungskieselsaure erfolgt gemdB DE-A 195 26 476. Beispiel 2. Dabei wird wie folgt vor- 
gegangen: 

[0049] In einem 75 Behaiter werden 1 .725 kg NatriunrellikatKteung (8.90 Gew.-% NagO; 27.73 Gew.-% SiO^ mit 
Modul SiOe : NaeO = 3,22) und 56.8 rr? heiBes V\^sser gemischt und auf 93 ''C eingestellt. Die Alkalizahl der Vorlage 
(Verbrauch von 1 n HQ pro 100 ml VbrlagelOsung gegen Phenolphtalein) liegt bei 7.0. 
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[0050] Wdhrend der folgenden 90 Minuten werden gletchzeitig unter Ruhren und unter Kbnstanthalten der Alkalizahl 
bei 7 16.076 kg NatriumsilikatlOsung (8.90 Gew.-% Na20 und 27,73 Gew. -% SiO^; Modul SiQ^ : Na20 = 3:22; Tempe- 
ratur 57 ''C) und 2168 kg 94 %iger Schwefelsdure bei 91 - 93 <'C in die Vbrlage gegeben. AnschtieBend wind die Zufuhr 
an NatriumsilikatlOsung gestoppt Die Zufuhr der 94%igen Schwefelsdure wird innerhaib von 30 Minuten unter wefte- 

5 rem Ruhren Ibrtgesetzt. bis der pH-Wert der Fdllungssuspension sich auf 3,0 eingestellt hat. Der Feststoffgehatt der 
erhaltenen Fdllungskieseisauresuspension liegt bei 72 g^. Die Suspensbn wird mit 38.000 Liter Wasser verdQnnt, und 
die FdOungskieselsaure mittels einer Rlterpresse abgetrennt und mit vyteser ausgewaschen. 
[0051 ] Der gewaschene Fdllungskieselsdurefltterkuchen wird gemdB Beispiel 1 der DE-C 24 47 613 in eine Fdllungs- 
kieselsduresuspension ut>erfuhrt. Dabei wird wie folgt vorgegangen: 

10 [0052] 260 kg/min Fdllungskieselsaurefilterkuchen mit einem Wassergehalt von 82 % werden mittels der Doppel- 
schnecke bei 295 Upm durch den verengten Austrag zur ErhOhung des Knet/Misch-Effektes gleichzeitig mit 0,6 l/min 
verdOnnter, wdBriger 30 %iger Schwefelsflure aus der Leitung in den 1 ,5 m^ fassenden Dissolvert>ehaiter eingetragen. 
Dabei wird die Kbnzentration an Sdure so gehatten, daB die Fdllungskieseisauresuspension einen pH-Wert von 3 hat. 
Der Dissolvert)eha}ter hat einen Durchmesser von 1 .2 m. eine HOhe von 1 ,5 m und ist zylinderfOrmig angeordnet. Der 

IS Dissolver, der ein Doppelscheil>en-Dissolver ist. hat einen Durchmesser der t>eiden Scheiben von 0.4 m und wird durch 
den Elektronxytor. weicher eine Leistung von 36,7 kw (50 PS) bringt, angetrieben. Die Umdrehungsgeschwindigkeit der 
beiden Scheiben betrdgt 21 m/^ec (1000 Upm). Uber die Tauchsonden wird die FQIIhOhe zwischen 0,8 und 1.20 m 
gehalten. so daB sich pro Eintrag von 1 kg Fdllungskieselsdurefilterkuchen 1,5 1^ Fdllungskieselsauresuspenskxi in 
dem Dissolvert)ehaiter befinden. Aus der Zone hOchster Turtxjieru wird mittels des Siebkort)es die Fdllungskieselsdu- 

20 resuspension abgezogen. Ein Teil dieser Failungskieselsduresuspension wird Ober die Leitung und die Pumpe wfeder 
rezyMiert, um den Grit- und KnOtchenanteil weiter zu senken. 

WisSl Die FSDungskieselsauresuspension weist einen pH-Wert von 2,8 auf. Der Feststofffgehalt betrflgt 1 9 Gew.-%. 
[0054] Die FdDungskieselsauresuspension wird anschlieBend sprOhgelroGknet wot)ei eine Einstoff-DQse posen- 
turm) venwendet wird. 

25 [0055] Die SprQhtrocknungsbedlngungen sowie die physikalischchemischen Daten des erhaltenen Fdllungskiesel- 
sduregranulates sind in der Tat>eile 3 aufgefuhrt 
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Tabelle 3 





A. Trocknungsbedingungen 


5 


Versuchsnummer 




16 


13 


14 




Produktbezeichnung 




ProduktC 


ProduktC 


ProduktC 




Dusendruck 


Ibarl 


13 


15 


16 




ProzeBluftmenge 




509 


522 


509 




Eirrtrittstemperatur 


m 


384 


428 


391 




Austrittstenperatur 




161 


170 


159 


IS 


Dk^hte Suspension 


[g/mll 


1.1 


1.1 


1.1 


Suspensionstemperatur 




20 


20 


20 




Feststoffigehalt 


I%1 


19 


19 


19 




Viskositat 


[mPa*s] 


74 


74 


74 


20 


B. PhysikaGsch-chemische Eigenschaften 




Produktfeuchte 


I%1 


37 


46 


29 




KomgrOBenverteilung 










25 


D[v. o.q 


Dim] 


306 




321 


DIv, 0.9] 


Qim] 


450 




462 




D[v. 0.11 


Qiih] 


203 




209 




N2-Obeffiache 




190 


188 


186 


30 


CTA&Obeifiache 


[m^/g] 


168 


170 


171 




pH-Wert 




4 


4.1 


4 




Leitfahigkeit 


DiS] 


350 


320 


350 


35 


Feuchte 


l%] 


3.8 


3.8 


3.9 


Stampfgewicht 


m 


278 


294 


278 




DBP-Aufnahme 


feAIOOgJ 


222 


216 


231 




Alpine SR > 500 


[%] 


0,1 


0.7 


0.1 


40 


Alpine SR>355|im 




6,8 


16.1 


6.8 




Alpine SR > 250 iim 


I%] 


64.5 


68.1 


56.4 




Alpine SR > 180(im 


I%] 


86.3 


88.8 


86 


45 


Alpine SR > 63 |xm 


I%] 


100 


100 


99.1 




Alpine SR >45|ini 




100 


100 


100 



Beispig l4 

so 

(FSD-Technotoaie) 

[0056] Die Herstellung der Fdllungskieselsaure erfolgt gemdB DE-A 14 67 019. Beispiel 1 . Dabei wild im einzelnen 
sovorgegangen. wie es In Beispiel 1 dieserAnmeUungbeschriebenwird. 
55 [0057] Die ertialtene Fdllungskieselsdure wird abfiltriert Der Fdllungskieselsaurefilterkuchen wind gewaschen und 
gemdB Beispiel 1 der DE-C 24 47 613 in eine Failungskieselsauresuspensk>n uberfuhrt. Dabei wird im einzelnen so 
vorgegangen. wie es in Beispiel 1 dieser Arunekiung t>eschrieben wird. 

[0058] Die Fdllungskieselsauresuspensk)n weist einen Feststoffgehalt von 19,2 Qew.-% und einen pH-Wert von 3.2 
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auf. 

[0059] Es werden drei Trodoiungsversuche in der FSD-Anlage mrt der Fdllungsldeselsauresuspension durchgefOhrt. 
Die Fdllungsldeselsauresuspension wird dabei in den verschiedenen Versuchen Ober drei unterschiedliche DusengrO- 
Ben zerstaubt Dieser Betriebsparameter hat in Verbindung niitder eingesetzten Dusengeometrie die grdBten Einflusse 
auf die Partikelg-OBenverteilung. 

[0060] Die zum Einsatz gebrachte Suspension wird vor Trocknungsbeginn Ober ein Schwingsieb mil 0,5 mm 
Maschenweite f Dtriert, um eine Verstopfung der DruckclQse durch gegebenenfalls vorhandene Verunreinigungen wfth- 
rend der Versuchsdurchfuhrung zu verhindern. Die Betriebsparameter sind In der Tabelle 5 au^efuhrt 



Tabelle 5 



Versuchsbezeichnung 


FSD1 


FSD2 


FSD3 


DruckduseTyp 




SDXI.eSB 


SDX1.4SB 


SDX1,5SB 


DQsendurchmesser 


mm 


1.6 


1.4 


1.5 


Zerstdubungsdruck 


bar 


16.2 - 17,2 


16,2-17.2 


13,3 


Suspensionsmenge 


yh 


156 


156 


153 


Eintrittstenrperatur 


*c 


301 


300 


295 


Austrittstemperatur 




104 


103 


108 


Eintrrttstemperatur RieBbett (integriert) 




125 


125 


158 


Differenzdruck RieBbett (Integriert) 


mmWS 


38,5 


37.1 


43,7 


Unterdruck Trockenkammer 


mmWS 


-20 


-15 


-22 


Differenzdruck Entstaubungsf liter 


mmWS 


147 


198 


83 



[0061 ] Von den jeweiligen DurchschnWsproben der ertialtenen Fdllungskieselsauregranulate werden anschli eBend 
die chemisch-physikalischen Daten bestinrunt Sie sInd in der Tabelle 6 dargestelK: 



Tabelle 6 







ProduktAVersuchI 
FSD-Anlage 


Produkt A Versuch 3 
FSD-Anlage 


Wassergehatt 


% 


6.3 


4.7 


pH-Wert 




4,0 


3.9 


L^atiigkert 


ViS 


930 


700 


Ns-Oberfiache 


m^/g 




207 


CTAB-Oberfiache 






183 


DBP-Aufnahme 


gnOOg 


242 


239 


Slampfdichte 


9^ 


270 


278 


Alpfne'SR>63|un 


% 


99 


100 


Alptne-SR>180^m 


% 


98 


98 


Alpine-SR > 250 ^m 


% 


89 


89 


Alpine-SR > 300 fim 


% 


52 


63 


Atplne-SR>500}mi 


% 


6.0 T 


1.6 


TrObunig 






1,0 



0 Diese Raktkm enttueft Wandanbackurigen aus der Trockenkam^ 



[0062] Die ermitteiten Kbrnverteilungen der mittels FSD-Anlage tiergestellten Failungskieselsauregranulate sind im 
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Vergleich zu einer typischen Sipernat 22-Probe in der Figur 2 graphisch dargestellt. Die Grobteiligkeit und Staubfreiheit 

der untersuchten FdllungsMeselsauregranulate wird am Kurvenverlauf deutlich sichlbar. 

[0063] Die FSD-Technologie wird beschrieben in Chem. Ing. Techn. 59 (1987) Nr. 2. Seiten 1 12 bis 1 1 7. 

[0064] FSD bedeutet Ruidized Spray Dryer und beschrebt einen Spruhtrockner mit integriertem RieBbetttrockner. 

[0065] Mit den FdllungsKieselsduregranulaten A. B und C sowie FSD werden Staubmessungen durchgefuhrt. 

[0066] Dabei werden die Zahlen an den Fdllungsldeselsauregranulaten A, B und C sowie FSD selbst sowie an den 

mit Vitamin E-Acetat sowie mit ChoiinGhioridiOsung beladenen Produkten A. B und C sowie FSD ermittelt. 

[0067] Die Ergebnisse der Staubmessungen sind in den Tabellen 7, 8 und 9 aufgefuhrt 

[0068] Die Staubmessungen an den Fdllungskieselsduregranulaten werden mrttels der folgenden Methode durchge- 
fOhrt: 

Grundiaaen 

[0069] Veraibeitung und Handhabung von FallungsWeselsauren verursachen Staube in verschiedenen Formen 
(Gesamtstaub. Feinstaub. Feinststaub). Diese Staut>e sind je nach Fein- bzw. Feinstanteilen der Fdllungskieselsaure 
unterschiedlich. Die Messung der Staubkun^e zeigt das Staubmaximum und das Absinkverhalten der Fdilungskiesel- 
sdura 

PrOfrnrttel 

A. Prufgerate: 

[0070] 

StaubmeBgerat ^Cassella". Fa. Hoechst 
Schreiber, Fa ABB 
Prazisionswaage 

Qewindeaufsatz mit Trichter und Schieber 
250 ml CHaspulverf lasche 

DurchfOhrMng 

[0071 ] Die Failungskieselsauren werden entsprechend ihrer TeitehengrOBe in folgende Kategorien eingestuft: 



Failungskieselsduren 


TeitehengrOBe, h/m&e 

fm] 


Beslimmung des Staubverhaltens 


A 


sehr Meine TeilchengrOBe 


ca. 5,5 


von 30 9 Einwaage wird die Staubzahl t)estimmt 
und von 15 - 20 g die vollsiandige Staubkurve 
aufgenommen 


ca.4,5 


ca.5,5 


B 


Meine TeOchengrOBe 


ca.7 


von 30 g Enwaage wird die Staiiizahl t>estimmt 
und von 20 g die vollsiandige Staubkunre auf- 
genommen 


ca.8 


ca15 


C 


mittlere TeilchengrOBe 


ca.100 


von 30 g Einwaage wird die vollstandige Staub- 
kurve aufgenommen 


ca. 135 


ca50 


D 


grobe Teik;hengrOBe 


ca.200 


von 30 g Einwaage wird die Staubzahl bestimmt 
und von 20 g bzw. vorzugsweise 45 g die voll- 
siandige Staut)kurve aufgenommen 



[0072] Von den Failungskieselsduren A. B und D wird die Staubzahl bei 30 g wie folgt bestimmt: 

[0073] 30 g der zu prufenden Failungskieselsaure wird in ein 250 ml Schraubglas eingewogen und mittels Trichter 
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(Gewindeaufsatz) quantitativ in den Q^tetrichter Oberfuhrt. Nach dem Nullabgleich am Gerdt wird der Schreiber mit 
einer Geschwindigkeit von 6 cnrVlmin geslartet und die Messung am Startknopf des StaubmeBgerdtes begonnen. 
[0074] Die Probe wird automatisch mittels Magnetschatter in das Fallrohr uberfi^rt. Die Erfassung des Maxinrtimwer- 
tes wird nach 3 Sekunden digital ausgewiesen. Nach 30 Sekunden wird ein 2. Wert ennitteK. der zu dem Maximumwert 
5 addiert wird. Die Summe ist die Staubzahl. die ebenfells digital am Gerdt ausgewiesen wird. 
[007$] Bestimmung der Staubkurve und der Staubzahl: 

[0076] Die in der Tabelle angegebene Menge der zu prOfenden Fdllungskieselsaure wird in ein 250 ml Schraubglas 
eingewogen und die Staubzahl wie oben bestimmi Zudem wird Ober eine MeBdauer von 5 Minuten das Absinkt^erhal- 
ten verlolgt. AnschlieBend wird der Versuch beendet und die Schreiberkurve ausgewertet 

10 

Auswertunq 

[0077] Bei den Fdllungskieselsduren der Kategorie C werden als MeBergebnisse die MeBwerte in % nach 1 0 Sekun- 
den, 30 Sekunden, 1 Minute und 5 Minuten, das Maximum und die Staubzahl sowie die Absinkzeiten des Stauk>es bei 

IS dem Wert von 5 % und 2 % in Sekunden angegeben. 

[0078] Bei den Fdllungskieselsauren der Kategorien A. B und D. bei den die Messungen mit 1 5, 20 und 45 g respek- 
tive durchgefOhrt wurden, ist eine Umrechnung auf die Vergletohsbasis von 30 g notwendig. Hierzu wird die Staubzahl 
der Probe bei einer Einwaage von 30 g durch die Staubzahl bei der Einwaage x g dividiert. Der so ennittelte Faktor wird 
nun fur die folgenden Umrechnungen eingesetzt und auf diese Weise das Staut>verhalten bei einer 30 g Einwaage 

20 berechnet 



berechneter Wertbei 30 g = Wertbei xg * 

^ ^ Staubzahlxg 

[0079] Bei den Ergebnissen ist stets durch eine FuBnote anzugebea ob es sich urn berechnete oder tatsdchlrch 
bestimmte Werte handeft. 



Tabelle 7 



Staubnr)essungen FSllungskieselsauregranulate ohne Belastung 


Failungskieselsaure 


Produkt A Versuch 
6.829 


Produkt B Versuch 
18,830 


Produkt C Versuch 
13, 831 


Produkt A. FSD Ver- 
such 3, 832 


Maximum. % 


6,6** 


3.5** 


3.2** 


1.2** 


Staubzahl % 


10,1 ** 


5,5** 


4,1** 


2.0** 


Wert bei. % 










lOSek. 


4.6 ** 


2,7 ** 


1.8** 


1,0 ** 


30Sek. 


3.5 ** 


2.0 ** 


0.9** 


0.8** 


1 Min. 


2.9** 


0,9** 


0.8** 


0.6 


5Mln. 


0.7** 


0,6** 


0,4** 


0,1 **• 


Absinkzeitbis5%. 
Sek. 


3 


2 


2 


0 


Absinkzeitbis2%. 
Sek. 


29 


32 


16 


0 



r* 45 0 Messung auf 30 g k)erechnet) 



[0080] Die ertindungsgemaBen Fdllungskieselsauregranulate (48 Gramm) werden mit 90 %igem Vitamin E-Acetat 
(52 Gramm) t>eladen. 

55 [0081 ] Das StautTverhalten wird nach derselben Methode wie bei den Fdllungskieselsduregranulaten bestimmi Die 
Ergebnisse sind in der Tat>ene 8 aufgefuhrt 
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Tabelle 8 



Staubmessungen nach der Beladung mit VHamin E-Acetat ohne Belastung 


Fflllungskieselsaure 


ProduktAVersuch 
6, 829 


ProduktBVersuch 
18, 830 


Produkt C Versuch 
13. 831 


Produkt A. FSDVer- 


Maximum, % 


2,7 


4.2 


1,6 


1.2 


Staubzahl % 


3,9 


5,9 


2,1 


1.4 


Wertbei.% 










lOSek. 


2.1 


2,8 


0.6 


0.6 


30Sek. 


1^ 


17 


0,5 


0.2 


IMin. 


0.8 


1^ 


0,3 


0,2 


5Min. 


0.2 


0.3 


0.1 


0 


Absinkzeitbis5%, 
Sek. 


0 


0 


0 


0 


AbGinkzeitbis2%. 
Sek. 


12 


24 


2 


0 



Tabelle 9 



50 %iges Cholinchlorid 


Failungskieselsaure 


Produkt A Versuch 
6.829 


Produkt B Versucfi 
18.830 


Produkt C Versuch 
13. 831 


Produkt A, FSDVer- 
such3.832 


StampfdichtBi g/l 


677 


590 


634 


714 


SchQttkegelhOhe. 
mm 


23 


11 


42 


12 


GlasauslaufgefaBe, 
^k>te 


2 


1 


5 


1 


Zugabe Sipemat ' 
D17.% 


0.1 


/ 


0.1 


/ 


SchuttkegelhOhe. 
mm 


9 


/ 


11 


/ 


GlasauslaufgefaBe, 


1 


/ 


1 


/ 


Aggk>meralantell. % 


1.1 


0.6 


zufeucht 


1.9 


maximaJe CfwBn- 
chloridaufnafime, 
g/IOOg 


245* 


300* 


205* 


240* 



* Aufgrund der eingestelRen RartikelgrOBe sind de Chol^^ 
flieBfahig. Aus (fiesem Grunde sind die der maximalen CM 



[0062] Die erfindungsgemaBen FdRungskieselsauregranulatB warden mit 75 %iger wdBriger ChoGnchlorkilflsung 
55 beladen. Die Daten der beladenen Fdllungskieselsauregranulate sirxJ in der Tabelle 9 aufgefOhri Zur Bestlmmung der 
Daten warden die fblgenden Methoden venwendet: 
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Bestimmunq der Stanii?fdichte 
Grimdiaaen 

[0083] Eine KenngrOBe fur die Befuilung von Silos ist die Stampfdichte. Sie gibt Auskunft uber die maximale Masse 
eines Gutes. die pro air VerfQgung stehenden Volumeneinheit in das Silo eingefullt werden kann. 

PrOfinlttei 

A. Prufgerate 

[P084] 

MeBzylinder 250 ml Fa. Engelsmann, Lidwigshafen 

Stampfvolumeter Fa. Engelsmann, Ludwigshafen 

Trichter 

Kartenblatt 

PrazlsionstMaage 

DurchffOhruna 

01085] Es wird eine FQIIhOhe von 200 nil ± 10 ml des ungesiebten Materials in einem graduierten 250 ml MeBzylinder 
eingewogen und anschiieBend im Stampfvolumeter 1250 Mai gestampft Nach dem Stampfen wird die Ot)effiache im 
MeBzylinder mit dem Kartent)latt egalisiert und das Volumen abgelesen. 

Auswertunq 

[0086] 

ciiii^iriLxKt^ j« r«m Masse [g]x 1000 
StemptdK:htein[g/0= vbiumen[mO 

PrCifgng der Rie|?fahiqKert mtttgig SchimkegglhOhe 
Grundlagen 

[P087] Fur die gleichm&Bige Entfeerung eines Pulversilos und exaktes Dosieren des Pulvers ist ein gutes RieBver- 
tiatten des jeweiligen Pulvers Vbraussetzung. En gutes Beurteilungskriterium fOr das RieBvertialten Ist der SchOttwin- 
kel. Da die Schuttkegelh^e b& gleichem BasismaB in direkter Ak)han^gkeft zum SchOttwinkel steht und wesentlich 
einfacher zu bestimmen ist wird diese bestimmt Gut rieseHahige Pulver tiat>en eine niedrige SchOttkegelhChe. 

PrOfmrttel 

A. PrOfgerate 

Metallsieb(1 mm) 
HOhenreiBer 

Metallvollzylinder. d = 50 mm, ti » 80 mm 
Schat)er 

DurchfOhrunq 

[0089] Das Drahtsieb wird an dem Stativ in ca. 10 cm Abstand uber dem Metallvollzytinder befestigt Zur Einstellung 
der endgOltigen HOhe des Siebes wird das voraussichtiich schlechteste Pulver langsam auf das Sieb geschOttet und 
mittels Sctiaber vorsk:titig durch das Sieb passiert. Der Abstand des Siebes von der Schuttkegelspitze des Pulvers wird 
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auf 2 cm eingesteitt Diese Hdhe wind bei alien weiteren VergleichsprQfungen eingehalten. Istder Schuttkegel des Pul- 
vers gleichmdBig geformt, so ist die Siebung des Pulvers beendet und die SchQttkegelhOhe wird mit dem HOhenreiBer 
an der Spitze des Kegels abgelesen. 

Auswytunq 

[0090] Die SchOttkegelhOhe wind in mm angegeben. 
PrOfung der nieBfahiakeit mittefs GaasauslaufqefflBen 
Grundiagen 

[0091] Fur die gleichmaBige Entleerung eines Pulversilos und exaktes Dosieren des Pulvers ist ein gutes RieBver- 
hatten (des jeweillgen Pulvers) Voraussetzung. Schlecht rieseHdhige Pulver f lleBen nicht oder nur durch AuslaufgeiaBe 
mit sehr groBer AuslaufOffnung; daher erhalten gut rieseHfthige Putver eine niedrige Benotung. 

PrOfmittel 

A. Prufgerate 

[0092] 

MeBgeliaB 1 => 2,5 mm Durchmesser 
MeBgefaB 2 = 5,0 mm Durchmesser 
MeBgefaB 3 = 8,0 mm Durchmesser 
MeBgefdB 4 = 12.0 mm Durchmesser 
MeBge^B 5 = 18.0 mm Durchmesser 

DurchfQhrunq 

[0093] Beginnend mit MeBgefaB 5 wird das AuslaufgefaB auf ein Blatt Wagepapier gestellt und mittels eines zweiten, 
als Trichter dienenden, Wagepapiers bis zur Oberkante mit dem zu prufenden Pulver gefOltt. Durch vorsichtiges Hoch- 
heben wird die Offnung so freigegeben, daB das Pulver ausf BeBen kann. FlieBt das Pulver durch ein GefdB aus. so wird 
das ndchstMeinere GefdB verwendet und die o. a. Prozedur wiederhdi 

Auswertung: 

[0094] 



Note 


Beurteilung 


1 


Pulver flieBt frei aus G^6 Nr. 1 aus 


2 


Pulver flieBt frei aus GefdB Nr. 2 aus 


3 


Pulver flieBt frei aus GefdB Nr. 3 aus 


4 


Pufver flieBt frei aus GefdB Nr. 4 aus 


5 


Pulver flieBt frei aus GefdB Nr. 5 aus 


6 . 


Pulver flieBt nicht aus GefdB Nr. 5 aus 



PrOfung des Apfflomeratanteiles eines 50 %iQen CholinchloridkDnzentrates 

Grundjagen 

[0095] Bei dem Vermischen von spruhgetrockneter Fdllungskieselsdure mit 75 %iger Cholinchk>ridlOsung zwecks 
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Herstellung 50 %iger Konzentrate lassen sich unterschiedliche VerarbeilbarKerten der FaJlungsMeselsauren feststellen. 
In der Praxis wirkt sich vor allem ein nicht homogenisierbarer Agglomeratanteil stOrend aus. DIeser wird insbesondere 
durch mangelhafte Saugcharakteristik und hohe Fein- bzw. Feinstanteile der Failungskieseisaure verursachL 

PrOfmiflel 

A. PrQfgerate 
[0096] 

Kuchenmaschine Fa. Braun Modell KM 321 

Tr o pftri c hter 250 nil 

Sieb 0.5 mm 

Prdzisionswaage 

Kurzzerbmesser 

B. PrOfsubstanzen 
[0097] 

75 %ige Cholinchk)ridlOsung 

Sipernat D17 Standnruster 

zu prOfende Fdllungskieselsaure 

DurchfOhrung 

[0098] 200 g der zu prOfenden Fflllungskieseisaure werden in die RQhrsdiQssel vorgelegL Unter RQhren bei Stufe 2 
werden innertialb von 2 Minuten 400 g 75 %ige ChollnchloridlOsung zugetropft. Nach AbschluB des Zutropfens wird 2 
Minuten nachgerQhrt Danach werden zur Verbesserung der Trennscharfe 6 g Sipemat D17 zugegeben und 0.5 Minu- 
ten nachgeruhrt Die ertialtene Mischung wird uber ein 0,5 mm Sieb gegeben und durch SchOtteln das Puhrer von den 
Aggk>meraten abgetrennt Der SiebrOckstand an Aggk)meraten wird ausgewogen. 

Apgwertyng 

[P099] 

Agglomeratanteil pq = x 1 00 [%1 



PrOfunq der nieeverbesseruno eines 50 %iqen CholinchtoridkDnzentrates 
Grundlaaen 

[0100] Ein 50 %iges CholincNoridkonzentrat auf Faitungskieselsaure soil mit einem mOglichst geringen Zusatz an 
Sipemat D1 7 die bestmOgfiche FlieBfdhigkeit haben. Dtese ist dann erreicht. wenn sich durch weiteren Zusatz an Siper- 
nat D1 7 keine Verbesserung in der Benotung der GtesausteufgefflBe sowie der SchOtlkegeihOhe errek^hen laBt. 

PrOfnrwttel 

A. PrOfgerate 

[0101] 

Analysenwaage 

Prdzisionswaage 

Turtxda-Mischer 



17 



EP0937755A1 



B. Prufsubstanzen 
[0102] 

50 %ige ChoBnchlondmischung auf zu prOfender Fflllungskieselsaure Sipernat D1 7 
Durchfflhrung 

[0103] Zu dem 50 %jgen Cholinchloridkonzentrat werden 0.1 g Sipernat D17 zugewogen und im Turtxjla-Misctier 2 
Minuten bei mittlerer Geschwincfigkeit vermischt. Von dieser Mischung wird die RIeBfdhigkeit nnitteis SchuttkegelhOhe 
und GlasauslaufgefaBen bestimmt Der Zusatz von jeweits 0.1 g Sipernat D 17 erfolgt solange. bis die RieBnote 1 
erreichtisL Istdie RieBnote 1 nichterreteht werden weitertiin jeweilsOJ gSv^^ 
wiedertiolt 

Auswertunq 

[0104] SchOttkegelhOhe in mm bei x g Zusatz an Sipernat D17. GlasaustaufgefdSe in RieBnote bei x g Zusatz an 
Sipernat D1 7. 

Prufung der maximalen Qiolinchloridaufnahme 
Grundlagen 

[0105] Die Bestimmung der maximalen Cholinchloridaufnahme soil das gesamte Saugpotential der Fdllungsldesel- 
sdure erfassen. 

PrOfmitltrf' 

A. PrOfgerate 
[0106] 

250 ml Becherglas hohe Form 
Spate! 

Prdzisionsmage 

B. PrOfsitetanzen 
[0107] 

75 %ige CholinchloridlOsung 
zu prOfende FdUungskieselsaire 

DurdtfOtimnff 

[0108] 10 g der zu prufenden Fdllungskieselsdure werden in ein 250 ml Becherglas hohe Form eingewogen und trop- 
fenweise unter RQhren mrt dem Spatel 75 %ige Cholinchioridk)sung zugegeben. Durch stdndiges Beobachten der 
Mischung wird ut)erpruft, warm die maximale Aufnahme erreicht ist Bei genauer Betrachtung lessen sich weiBe Fdl- 
lungskieselsaureteilchen erkennea die sich vcxi wachsartigen (gesdttigten) Teilchen deutlich abheben. Die maximafe 
Cholinchloridaufnahme ist erreichtp wenn sich keine unbeladenen Teilchen mehr in der Mischung befinden und diese 
noch nicht wachsartig/schmierend ist. 

Auswertunq 

[0109] 

Max. Cholinchlorid-Aufnahnie in gnoo g « ^^^^^^ 
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a = Gesamtgewicht 

[01 1 0] Diese anwendungstechnische Urrtersuchung zeigt, daB die erftndungsgemdBen Fdllungskieselsauregranulate 
eine ausgezeichnete Kbrnstabilitat und damit einhergehend eine sehr geringe Neigung zur Staubbildung aufweisen. 
5 [0111] BesofxJers slaubarm und danru't kornstabil sind (fie mittels der FSD-Technolo^e hergestellten Faihjngskiesel- 
sduregranulate. 

[01 1 2] Die erfindungsgemdBen Fdllungskieselsauregranulate sind als Trdger fOr Cholinchlorid und Vrtamin E sehr gut 
geeignet. 

[0113] Zu VergleichszwecKen wird ein bekanntes Failungskieselsduregranulat gemdB EP-B 0 018 866 (Zeosif 1165 
10 MP) mit denselben Methoden untersucht. Die Ergebnisse sind in den Tabellen 10, 1 1 und 12 aufgeffOhrt. 



TabellelO 





Zeo5ii1165MP UB 
14624. Muster 858 
Rhone Poulenc 


Zeosil1165MP UB 
14502. Muster 775 
Rhone Poulenc 


Rohware 


Stampfcichte, g/l 


299 


307 


SchOttkegelhOhe. mm 


15 


16 


GlasauslaufgefaBe, Note 


1 


1 


Rohware ohne Belastung, 45 g Messung auf 30 g berechnet 


Maximum. % 


23.3 


26.8 


Steubzahl,% 


32.4 


37.2 


Wertbei.% 






lOSek. 


14.0 


17.1 


30Sek. 


9.1 


10,4 


IMin. 


5.6 


8.1 


SMin. 


1.6 


2,2 


Absinkzeit bis 5 %. Sek. 


62 


173 


Absinkzeitbis2%,Sek. 


260 


>300 



40 



45 



50 



55 



19 



EP093775SA1 



Tabellell 





Zeosil 1165 MP UB 
14624. Muster 858 
Rhone POulenc 


Zeosil 1165 MP UB 
14502, Muster 775 
Rhone Poulenc 


50 %jges Vitamin E-Konzentrat 


Sauggeschwindigkeit 


3 


3 


Staubvertialten 


2 


2 


StaiTipfcBchle, g/l 


577 


553 


SchOttkegelhOhe. mm 


13 


12 


GlasauslaufgefdBe, Note 


1 


2 


50 %iges Vitamin E-K6nzentrat ohne Beiastung 


Maximum. % 


4,3 


3,4 


Staubzahl,% 


5,9 


4.7 


Wertbei.% 






lOSek. 


2,3 


1.8 


SOSek. 


1.6 


1.3 


1 Min. 


0.9 


0,6 


5Min. 


0,2 


0,3 


Absinkzeit bis 5 %. Sek. 


0 


0 


Ab6inkzeitbis2%. Sek. 


17 
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Tabelle 12 





Zeosil 1165 MP UB 
14624. Muster 858 Rhone 
Poulenc 


Zeosil 1165 MP UB 
14502, Muster 775 
Rhone Poulenc 


50 %iges Cholinchk)rid 


Stampfdichte, g/l 


zufeucht 


zufeucht 


SchOttkegelhOhe, mm 


>50 


>50 


Gtosauslaufg^Be, Note 


6 


6 


Zugabe Slpemat D17, % 


0,1/0,2/0,3/0.4/D,5/0.6 


aiA).2/0.4A).5 


SchOttkegelhOhe, mm 


>50/>50A>50/14*/13*/13* 


>50/>50/22/11 


QIasauslaufgefaBe, Note 


6«/6/2*/2V1* 


6/6/4**/1 


maximale Cholinchloridaufnahme, g/100 g 


195 


180 


Aggk>meFatanteil, % 


zufeucht 


zufeucht 



[0114] Das bekannte Fdllungskieselsauregranulat Zeosil 1 165 MP gemas EP-B 0 018 866 weistdie in der Tabelle 13 
aufgefOhrten physlkalisch-chemischen Kenndaten aul 
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Tabelle 13 



5 




Zeosli 1165 MP Rtione 
Poulenc UB14624 


Zeosil 1 165 MP RhOne 
Pdulenc UB14502 11/95 




Spezifische Oberfiache (StrOhlein) 


m2/g 


157 


156 




StampWichte (DIN ISO 787/1 1) 


g/i 


299 


307 


10 


Trocknungsverlust. 2 W105 (DIN ISO 787/1 1) 


% 


6.6 


6.9 




GQhverlust (ISO 3262/11) 


% 


4.3 


4.0 




pH-Wert 5 % (DIN ISO 787/9) 




6,8 


7.6 




Leitmigkeit.20'*C 


^S/cm 


685 


660 


IS 


DBP-Aufhahme (Originalmalerial) 


g/IOOg 


199 


198 




DBP-Aufhahme (wasserfrel Kbrrekturtabelle) 


g/IOOg 


234 


234 




TeilchengrOBe, Cllas HR 850. d50%-Wert O'US 


\ur\ 


223 


207 


20 


TeilchengrOBe. Cilas HR 850, d 5%-Wert O'US 


]un 


474 


452 




TeilchengrOBe. Cilas HR 850. d9S%rWert O'US 


\xm 


20 


14 




TrObung 


NTTJ 


8 


9 




SiebrQckstand. Alpine (EslO g) > 45 lun 


% 


96 


93 


25 


Siebructetand. Alpine (£==10 g) > 63 |un 


% 


93 


91 




SiebrOckstand. Alpine (£=10 g) > 90 |im 


% 


92 


90 




SiebrOckstand, Alpine (£=10 g) > 125 


% 


85 


81 


30 


Siebruckstand, Alpine (E=10 g) > 150 pin 


% 


81 


78 




SiebrOckstand. Alpine (E=10 g) > 180 |un 


% 


69 


68 




SiebrOckstand. Alpine (E=10 g) > 250 |im 


% 


47 


47 




SiebrOctetand, Alpine (E=10 g) > 315 


% 


23 


24 


35 


SiebrOckstand. Alpine (£=10 g) > 500 |un 


% 


0.4 


0.5 




Siebructetand, Mocker (£=10 g) > 63 )im 


% 


<0,01 


0.1 




Chk)nd,gesamt 


ppm 


148±1 


165 



40 

[0115] Die Untersuchungen ergeben. dad die Beladung des bekannten Fdllungskieselsauregranulates mit Cholin- 
chlorid nicht mOg^ich ist. Es wird kein ffieBtahiges Produkt ertiahen. Weiterhin ist der Staubgehalt des bekannten Fdl- 
lungskieselsduregranulates urn ein Viettaches hOher als der des erf indungsgemaBen FdUungskieselsauregranulates. 



45 Patentanspruche 

1 . Fdllungskieselsauregranulate. gekennzek:hnet durch die folgenden StaubkennzaMen: 

Staubmaximum ^ 5.0 Gevv.-% 

50 Staubzahl ^10,0Gew.-% 

Absinkzahlbis5% ^5sek. 

Ab6inkzahlbis2% ^SOsek. 

2. Verfahren zur Herstellung der Fdllungskieselsduregranulate gemas Anspruch 1. dadurch gekennzeichnet. daB 
55 man eine Fdilungskieselsauresijspenskxi auf einen pH-Wert von 2 bis 3.9 einsteitt und sprOhtrocknel 

3. Verfahren zur Herstellung der Fdllungskieselsauregranulate nach Anspruch 2. dadurch gekennzeichnet. daB die 
Spruhtrocknung mittels einer Enstoff-Duse in einem DQsenturm dufchgefuhrt wird. 
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4. Verfahren zur Herstellung der Fdllungsldeselsauregranulate nach Anspaich 2. dadurch gekennzeichnet. daB die 
SprOhtrocknung mitteis der FSD-Technologie durchgefOhrt wird. 

5. Verwendung der Fdllungskieselsduregranulate gemdB Anspruch 1 zur Adsorption von fiussigen Wfrkstoffen, ins- 
5 beeondere Vitaminen. 

6. Verwendung der Fdllungsldeselsaure gemaB Anspmch 3 zur Adsorption von CholinchloridlOsung. 

10 

IS 
20 
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40 
45 
50 
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Figur 1 
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Flgur 4 
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Figur 5 
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